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摘要 通过 低温 沉淀 ， 去 除 马 尾 松 毛 虫 狂 外 沼 素 粗 提 儿 的 非 笑 性 杂质 ， 将 所 得 的 活性 上 清油 分 别 用 
荷 聚 糖 凝 胶 住 和 硅胶 柱 进 行 柱 层 析 。 用 触角 电位 (CEAG) 技术 和 林 间 生物 测定 方法 鉴定 柱 层 析 馏 份 的 活性 ， 
同时 对 这 些 馏 份 进行 了 硅胶 薄 层 层 析 分 析 。 和 实验 结果 表明 ,马尾 松 毛 虫 任 外 激素 系统 可 能 是 多 组 分 的 ,最 少 
包括 两 种 成 份 , 其 一 极 性 较 强 , 另 一 则 较 弱 。 前 者 可 能 上 共有 醇 的 功能 团 ,因为 粗 提 油 皂 化 后 ,无 论 是 EAG 检 
测 或 是 林 间 生物 测定 都 证 明基 有 活性 。 


马尾 松 毛 虫 《Dendrolimus punctatus Walker) 是 为 害 蕊 尾 松 的 一 种 主要 害虫 。 分布 于 
我 国 中 南 、 华 东 和 西南 各 省 ,每 年 发 生 三 或 四 代 。 和 多 数 昆虫 一 样 ,在 交尾 活动 中 ,性 外 激 
素 通 讯 系 统 在 马尾 松 毛 虫 两 性 之 间 起 着 相互 联系 的 作用 。 如 置 未 经 交尾 的 肉 娥 或 其 腹 尖 
粗 提 物 于 诱捕 器 中 , 便 可 诱 来 雄 蛾 。 实 验证 明 , 肉 蛾 接受 雄 蛾 交尾 之 前 , 往往 先行 释放 性 
SMA, 通过 气流 , 为 雁 蛾 的 触角 所 感受 , 激 起 性 闪 查 ,使 之 定向 飞行 ,接近 崔 娥 (北京 动 
HFT, 1973; 湖南 林 科 所 等 , 1975)。 

在 预报 及 防治 的 实际 应 用 上 , 要 求 有 足 量 人 工 合成 的 马尾 松 毛 虫 性 外 激素 。 ALR 
们 对 这 种 天 然 的 外 激素 进行 了 分 离 , 为 进一步 纯化 和 鉴定 结构 创造 条 件 ,以 期 达到 人 工 合 
成 的 目的 。 在 本 文中 将 着 重 说 明 马 尾 松 毛虫 狂 外 激素 柱 层 析 的 分 离 问 题 , 并 就 其 活性 组 
分 的 性 质 作 初步 的 探讨 。 7 


马尾 松 毛 虫 性 外 激素 的 分 离 方法 


低温 沉淀 分 离 ” 以 二 握 甲 烧 为 咨 剂 提取 松 毛 虫 腹 尖 所 得 的 性 外 激素 粗 提 油 (北京 动 
物 所 ,1973) 含有 大 量 分 子 量 高 的 或 其 他 脂 类 杂质 。 在 柱 层 析 分 离 前 ,以 低温 沉淀 的 方法 
去 除 这 些 杂质 (Jones 等 , 1966; Kuwahara 等 , 1971) 用 丙酮 ( 粗 提 油 体积 的 20 倍 ) 溶解 
粗 提 油 ,在 低温 下 (一 50” 至 —70°C) 放置 24 小 时 ,把 沉淀 滤 出 ,并 以 冷却 的 丙酮 洗涤 , 然 
后 将 沉淀 洗涤 液 与 过 庄 液 合并 。 再 用 10 倍 体积 的 丙酮 溶解 沉淀 ,进行 第 二 次 低温 处 理 12 
小 时 。 最 后 把 第 二 次 的 沉淀 洗涤 流 和 过 请 该 与 第 一 次 的 合并 。 在 室温 常 压 下 待 溶 剂 蒸发 
后 即 得 性 外 激素 上 兹 狂 。 

葡 聚 糖 凝 胶 渗 透 柱 层 析 分 离 ” 取 上 请 油 1.2 SFr (1,000 AERE) ATS Be 


* 在 此 项 工作 中 得 到 江西 省 立 阳 \ 乐 平 \ 万 年 和 余 江 县 林业 局 ,安徽 省 嘉 山 县 农业 局 , 沙 庄 林场 和 西 桃园 林场 以 及 
广东 省 东莞 县 樟木头 林场 等 兄弟 单位 的 大 力 支持 。 
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RACE: AE = 1:1), 然 后 在 葡 聚 糖 凝 胶 柱 (Sephadex LH-20,1.9 X 40 厘米 ) 上 样 。 用 
200 里 升 洗 脱 液 洗 脱 , 以 洗 脱 速度 18 毫升 /小 时 进行 部 分 收集 , 每 一 馏 份 为 5 毫升 , 共 收 
集 40 馏 份 。 

硅胶 柱 层 析 分 离 ”以 等 体积 的 石油 酶 〈60 一 70"C) 稀释 1.8 毫升 上 清油 (1,500 AR 
蛾 当量 ), 在 1.9 x 35 厘米 的 硅胶 柱 (120 H, 110°C 活化 5 小 时 ) 上 样 。 先 后 按 顺 序 用 含 
有 5%、7.5%、15%、30%、50% CRRA ATHRRIE GK CR 200 毫升 进行 展 层 。 展 
ARRIBA 2 毫升 /分 ,连续 按 50 茎 升 为 一 馏 份 进行 部 分 收集 。 

低温 况 演 分 离 与 柱 层 析 分 离 的 样品 都 经 过 硅胶 G 薄 层 层 析 分 析 。 薄 层 厚 0.5 ER, 
REAREA (60—700): 乙醚 :乙酸 〈 按 体积 85:15:1) AK. 展 层 后 用 硫酸 碳化 显 
色 。 


性 引诱 生物 活性 的 测定 方法 
触角 电位 检测 ”天 于 触角 电位 检测 方法 我 们 力作 了 详细 报道 (北京 动物 所 等 ,1976)， 
与 Roelofs & Comeau 的 基本 相似 (Roelofs 等 , 1971)。 作为 记录 电极 是 一 根 (1 x 30 
X) 充满 昆虫 生理 溶液 的 玻璃 毛细 窟 。 一 问 通 过 钢丝 接连 直流 放大 器 的 输入 端 ， 男 一 端 
与 剪 掉 一 、 二 蔬 的 雄 蛾 触角 远 端 相 接 。 在 接地 的 无 关 铝 丝 电极 上 覆盖 一 小 块 吸 有 生理 溶 
液 的 棉 化 球 。 将 带 有 部 分 头 部 组 织 的 离 体 触角 茶 压 在 株 人 球 上 ,并 用 昆虫 针 国定 于 蜡 盘 ， 
使 触角 近 端 与 无 关 电 极 有 良好 的 接触 。 
借助 注射 器 使 一 小 股 气流 《2 BF) 迅速 吹 过 1 片 x 2 厘米 ) 滴 有 柱 层 析 样 品 (20 
或 100 关上 肉 峨 当量 ) 的 滤纸 , 随即 进入 隐 同 触角 的 气流 ,其 流速 为 200 毫升 /分 。 触角 电 
位 变化 经 过 放大 显示 在 阴极 示 旋 需 的 强 光 屏 上 。 HRM Ge) VaR 
屏 上 测量 ,或 照相 记录 下 来 4 图 12)o 比 外 ， NA ee ee 
+ FE WOT A FF BA CHR EE 
ERRETZE SR TO fk FB BET © 
林 间 生物 测定 ”样品 的 性 引诱 生物 活性 
的 林 间 生物 测定 方法 和 以 前 我 们 使 用 的 相 
lal (北京 动物 有 所, 1973)。 我 们 采用 圆 简 型 
(8 x 20 EX) R5 REH R $ 孔 的 诱捕 
ao KREIEN AREENA SARE E 
滴 在 小 纸 卷 上 , 装 入 诱捕 器 中 。 Aiia i 
| 挂 在 松树 树冠 下 距 地 面 至 少 1.5 米 以 上 。 每 
< 日 检查 一 次 诱捕 礁 娘 头 数 。 不 装 有 性 引诱 活 
(1 横 格 = 0.5 秒 , 1 纵 格 一 1 BR) 性 物质 的 对 照 诱捕 器 一 般 不 会 诱 到 雄 峨 。 多 
次 试验 表明 ， 这 种 圆 简 型 诱捕 器 的 诱 蛾 效率 虽 不 理想 ,但 具有 相当 高 的 诱 峨 特异 性 。 


结果 分 析 与 讨论 


从 粗 提 油 经 过 低温 沉淀 分 离 出 来 的 上 清油 和 沉淀 物 的 诱 峨 活性 ， 是 在 江西 省 尺 阳 县 
， 1973 年 5 月 测试 的 , 而 上 清油 柱 层 析 分 离 的 不 同 馏 份 则 是 在 江西 省 乐平 县 和 安徽 省 嘉 山 
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县 两 地 同时 于 1975 年 9 月 进行 林 间 生物 测定 的 。 
通过 林 间 生物 测定 ， 我 们 检查 了 马尾 松 毛 虫 性 外 激素 粗 提 油 低 温 沉 淀 的 分 离 效 果 
《 表 1)。 在 这 次 试验 中 共 使 用 了 152 个 诱捕 器 。 其 中 30 个 作为 对 照 , 其 余 分 为 3 组 ,分 


Rl 马尾 松 毛虫 性 引诱 粗 提 油 低温 沉淀 后 诱 蛾 活性 的 分 布 






a Paa PE ee 


诱捕 器 总 数 
观察 天 数 
HARIR 
诱捕 量 ( 头 /诱捕 器 /日 ) 
诱捕 率 (96) 


No 


别 装 进 滴 有 20 头 购 峨 当量 的 粗 提 油 、 上 请 名 和 沉淀 物 的 小 纸 卷 。 在 林 间 成 虫 忆 化 盛 期 检 
查 各 组 诱捕 器 的 诱 峨 效果 五 天 。 试 验 结果 表明 , 粗 提 补 在 低温 下 生成 的 沉淀 物 只 带 有 极 
SATE, 50 PRA IE BATE 5 天 内 只 诱 进 8 头 奴 蛾 。 活 性 组 分 主要 集中 于 上 
清油, 无论 从 诱捕 奴 蛾 总 数 或 诱捕 量 和 诱捕 率 来 看 ,上 清油 比 沉淀 物 都 要 高 得 多 , 与 粗 提 
油 相 比 , 则 无 明显 的 差异 。 

就 性 引诱 活性 而 言 ,低温 沉淀 分 离 虽 不 完全 , 但 方法 简便 易 行 , 又 能 去 除 大 量 非 活性 
的 杂质 。 因 此 ,我 们 认为 通过 低温 沉淀 分 离 有 利于 减轻 层 析 柱 的 负担 ,而 同时 又 达到 一 定 
分 离 的 目的 。 | 

ARBRE 11—18 馏 份 的 诱 蛾 活性 都 经 过 林 闻 生物 测定 。 测试 时 将 每 一 饮 
份 按 100 头 隐 蛾 当量 /诱捕 天 分 装 到 30 个 诱捕 器 中 ,所 得 的 试验 结果 列 于 表 2。 上 清油 经 
WHRRRRE RTA. RA BREAD T1115 Bh, ERRER —0e 
Aah, 共 15 毫升 。 图 2 表示 柱 层 析 不 同 馏 份 对 雄 蛾 触角 引起 电位 反应 的 振幅 。 
13 和 14 两 馏 份 的 林 间 诱 峨 活性 最 高 , 激 起 触角 电位 反应 也 最 大 ,分 别 为 4.0 和 4.2 毫 伏 。 


WEA REGS EF / A) 






表 2 ERER H RHE HK 





BMA 4 
3 
FE 
人 馏 份 He Ht HR Se FT BY 蛾 总 头 数 ~ 2 
PE  _ _ 4S 
il 50—55 23 w i 
请 0 
12 55—60 65 过 , 8 12 16 
13 60—63 68 E 硅胶 柱 (50 E71) 
14 65—70 52 # 3 
15 70—75 22 ? 
16 75—80 7 l 
; 0 
17 80—85 1 4 8 12 16 20 
18 85—90 2 AREFE 


A2 松 毛虫 雄 娥 触角 对 葡 聚 糖 凝 胶 住 和 硅胶 柱 层 
析 不 同 馏 份 的 触角 电位 反应 
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从 12 馏 份 的 情况 来 看 ， 它 具有 相当 高 的 林 闻 诱 峨 活性 ， 但 仅 能 诱发 振幅 为 1.8 毫 伏 的 触 
角 电位 。 17 和 18 馏 份 却 不 同 ， 虽 然 它 们 激 起 的 触角 电位 反应 分 别 达 到 2.2 和 2.4 毫 
伏 ,然而 它们 的 林 间 诱 蛾 活性 却 极 低 ( 表 2)。 可 以 看 出 ,能 够 引起 触角 电位 反应 的 馏 份 并 
不 一 定 具 有 诱 峨 活性 。 因 此 在 分 离 过 程 中 不 应 轻易 放弃 象 17 和 18 这 样 的 馏 份 。 目 前 已 有 
许多 研究 工作 证 明 不 少 鳞 翅 目 屁 虫 性 引诱 外 激素 系统 是 由 多 组 分 组 成 (Brady 等 , 1971; 
Meijer 等 , 1972)， 有 些 组 分 单独 存在 时 并 无 诱 蛾 活性 ,但 却 能 激 起 触角 电位 反应 。17 和 
18 两 馏 份 是 否 由 于 含有 的 成 分 还 不 完备 , 不 足以 构成 具有 诱 峨 效果 的 外 激素 系统 ， 这 是 
应 该 指出 的 问题 。 
上 清油 经 硅胶 柱 层 析 分 离 , 收集 为 24 个 馏 份 。 根 据 这 些 饮 份 在 硅胶 G 薄 层 层 析 的 色 
谱 图 中 的 主要 斑点 和 收集 的 顺序 , 合并 为 五 个 组 合 。 组 成 这 些 组 合 的 馏 份 及 其 林 间 诱 峨 
23 ERER HEH E k RA E 活性 列 在 表 3。 每 一 组 : 合 按 100 AER 
RRMOC RR 量 分 装 到 40 个 诱捕 器 ,用 以 测定 它们 的 林 
ae 间 诱 峨 活性 。 测 定 的 结果 表明 , 性 引诱 活 
Se l 性 成 分 相当 集中 分 布 于 3 一 6 馏 份 。 RR 
ae 四 个 组 合 的 活性 都 很 弱 ( 表 3)。3 一 6 馏 
份 不 仅 诱 到 雄 娥 最 多 ， 而 且 分 别 在 江西 省 
乐平 县 和 安徽 省 嘉 山 县 两 地 同时 测定 的 话 
捕 量 和 诱捕 率 都 是 很 高 的 ,诱捕 量 为 4.8 和 3.8 头 雄 蛾 /诱捕 器 /日 ,诱捕 率 为 50% 和 30%。 
为 了 进一步 分 析 硅 胶 柱 层 析 的 分 离 效 果 ， 我 们 还 比较 了 每 一 馏 份 对 触角 激 起 电位 反 
应 的 大 小 (图 1) EIRIAN 3 馏 份 的 电位 反应 最 大 (4.2 BER), 对 4 和 18 馏 份 也 有 反 
应 , 分 别 为 1.5 和 1.2 毫 伏 。3 和 4 馏 份 都 是 由 5% 乙醚 一 一 石油 醚 洗 脱 下 来 的 , HHA 
有 的 成 分 应 该 是 极 性 弱 的 ; 18 馏 份 是 由 50% 乙醚 -一 石油 醚 洗 脱 下 来 的 ,其 中 的 成 分 应 
该 是 极 性 较 强 的 ,与 前 者 显然 是 不 相同 的 。 此 外 ,我 们 在 气相 色谱 仪 上 制备 的 不 同 馏 份 中 ， 
B 发 现 有 两 个 保留 时 间 相 差 很 大 的 而 又 
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图 3 Ln ReRRE RT ENNER GAENE 图 4 上 清油 的 硅胶 柱 层 析 人 馏 份 组 合 的 硅胶 G 薄 
谱 图 ， 图 中 数字 系 层 析 人 馏 份 的 顺序 号 层 层 析 色 谱 图 
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能 激 起 触角 电位 反应 的 馏 份 。 以 上 的 事实 似 表 明了 松 毛虫 性 外 激素 通讯 系统 可 和 EB 是 由 两 
种 或 两 种 以 上 的 组 分 构成 的 。 

从 薄 层 层 析 色 谱 图 来 看 (图 3 和 图 4)， EDERAL TLR EAT OTHER 
份 或 其 组 合 ,都 含有 一 些 复杂 的 成 分 。 如 众所周知 , 在 凝 胶 层 析 过 程 中 , 按 分 子 量 大 小 不 
同 的 成 分 先后 从 层 析 柱 洗 脱 下 来 。 这 样 的 馏 份 在 薄 层 层 析 色谱 图 中 常 显 出 一 系列 Rf 值 
不 同 的 斑点 。 通过 人 待 胶 层 析 柱 分 离 出 来 的 组 分 , 应 该 是 按 极 性 的 强度 先后 洗 脱 下 来 。 但 
实际 上 由 于 种 种 原因 还 存在 分 离 不 完全 的 现象 。 尤其 是 当 馏 份 合并 , 在 薄 层 色谱 图 上 仍 
可 看 到 极 人 性 相差 相当 大 的 斑点 或 痕迹 4YD。 因此 ,通过 以 上 的 分 离 方法 还 难以 判断 
性 引诱 活性 成 分 的 化 学 性 质 。. | 

55 (CAL BE a ETRE ADS HARANA 触角 电位 检测 表明 这 种 含 醇 的 
馏 份 能 激 起 触角 电位 反应 《2.5 毫 伏 )。 我 们 曾 把 这 样 的 馏 份 按 100 关上 肉 蛾 当量 分 装 到 
15 Bigs, 在 一 日 内 诱 到 14 头 雄 蛾 ,诱捕 量 和 诱捕 率 分 别 为 2.8 KER 诱捕 器 /日 和 
33%。 并 且 林 间 了 生物 测 定 证 明 松 毛虫 性 引诱 粗 提 油 经 过 皂 化 或 醋 化 以 后 仍 有 一 定 的 诱 蛾 
活性 。 从 这 些 结果 来 看 , 松 毛 虫 性 外 激素 系统 包括 醇 类 和 酮 类 化 合 物 的 可 能 性 是 存在 
的 。 我 们 正在 进一步 把 化 学 反应 的 方法 紧密 结合 触角 电位 检测 和 林 间 生物 测定 来 确定 松 
毛虫 性 引诱 活性 组 分 的 功能 基 团 。 

基于 以 上 的 事实 , 务 虑 到 松 毛虫 性 引诱 外 激素 的 活性 组 分 可 能 有 属 醇 类 的 。 因此 采 
用 极 性 略 强 的 溶剂 , 提高 醇 类 组 分 的 提取 效率 (Beroza，1975)， 取 得 组 分 更 加 完全 的 粗 
EH, 是 值得 加 以 注意 的 。 通过 低温 沉 泻 和 和 葡 育 糖 凝 胶 层 析 去 除 大 量 分 子 量 高 的 以 及 其 
他 脂 类 杂质 , 进而 通过 人 硅胶 层 析 按 极 性 进行 分 离 〈Persoons 等 ，1974)， 我 们 认为 这 样 的 
分 离 途 径 也 适用 于 松 毛 虫 性 外 激素 。 当 然 , 通 过 化 学 反应 方法 ,取得 较 多 组 分 较 单 一 的 样 
品 ,便于 进一步 分 离 纯化 ,这 也 是 值得 试验 使 用 的 分 离 途径 (Bierl 等 ，1974)。 
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PRELIMINARY ISOLATION OF SEX PHEROMONE OF THE PINE 
CATERPILLAR MOTH BY COLUMN CHROMATOGRAPHY 
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Low temperature precipitation from acetone solution was used to remove the 
extraneous inactive material from the crude extract of female abdominal tips of the 
pine caterpillar moth. After removal of the inactive precipitate, the active oil was chro- 
matographed separately through Sephadex LH-20 and silica gel columns. The active 
fractions were identified by both EAG technique and field test, and resolved by thin 
layer chromatography. Experimental results show that the sex pheromone system of 
the pine caterpillar moth seems to have at least 2 components, one of which being 
more polar and the other less polar. The former probably has an alcohol func- 
tionality, for the saponified crude extract has been proved to be active in HAG 
responses as well as in field tests. 


